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The yam is comprised of 
staple fibres (14) parallel between 
each other and not twisted, 
which are held par means of a 
lapping yam (16) made of fugitive 
material and wrapped around 
the fibres (14). The fibres (14) 
are comprised of an intimate 
mixture of at least two different 
kinds of fibres selected amongst 
carbon fibres or carbon precursor 
fibres based on preoxydized 
polyacryloniirile, or anisotropic or 
isotropic or phenolic or cellulosic 
pitch, and ceramic fibres or 
ceramic precursor fibres. The 
mixture of fibres comprises, in the 
carbonaceous condition, at least 
15 % by weight of high resistance 
fibres, having a traction resistance 
equal at least to 1.500 Mpa and a 
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SEto Jtk^eq^'S MPafand at least 15 % by weight of fibres with a low Young modulus which is at the most equal to 100 GPa 



(57) Abrege 

Le fil est form6 de fibres (14) discontinues paralleles entre elles et non retordues maintenues au moyen d'un fil de guipage (16) en 
une matiere fugitive enroule autour des fibres (14). Les fibres (14) comprennent un melange intime d'au moins deux natures differentes 
de fibres choisies parmi des fibres de carbone ou de precurseur de carbone a base polyacrylonitrile preoxyde, ou brai anisotrope ou brai 
isotrope ou ph6noIique, ou cellulosique, et des fibres en cenunique ou en precurseur de cdramique. Le melange de fibres comprend a 1 6tat 
carbonV au moins 15 % en poids de fibres haute resistance, ayant une resistance en traction au moins 6gale a 1500 MPa et un module au 
moins egal a 150 MPa, et au moins 15 % en poids de fibres bas module de Young au plus 6gal a 100 GPa. 
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Fil hybride pour la fabrication de preformes fibreuses de pieces en material! 
composite et procede pour sa preparation 

La presente invention se rapporte a la fabrication de preformes 
5 fibreuses pour des pieces en materiau composite, et notamment a un fil destine a 
cette fabrication. 

Un domaine duplication de ririvention est celui des preformes 
fibreuses pour des disques de friction en materiau composite tels que des disques 
d'embrayage et, principalement, des disques de frein. 

10 Aujourd'hui, des disques de frein en materiau composite carbone- 

carbone (C-C) sont couramment utilises sur des vehicules automobiles de compe- 
tition et, a une bien plus grande echelle, dans des systemes de freinage a disques 
multiples rotors et stators pour avions. 

De fagon bien connue, l'elaboration de disques de frein en composite 

15 C-C comprend la fabrication de preformes fibreuses en fibres de carbone et la 
densification des preformes par une matrice de carbone qui comble l'essentiel de la 
porosite interne accessible initiate des preformes. 

La densification est realisee classiquement par infiltration chimique en 
phase vapeur ou par voie iiquide, e'est-a-dire impregnation par un precuTseur 

20 Iiquide du carbone et transformation du precurseur en carbone par traitement 
thermique. 

Pour la fabrication des preformes fibreuses, une technique couramment 
utilisee consiste a superposer des strates formees d'une texture fibreuse 
bidimensionneile et a lier les strates entre elles par aiguilletage. Les textures 

25 fibreuses bidimensionnelles peuvent etre des tissus ou des nappes 
unidirectionnelles pre-aiguilletees. L'aiguilletage des strates est realise au fur et a 
mesure de leur empilement en maintenant de preference une profondeur 
d'aiguilletage constante comme decrit dans le document FR-A-2 584 106. Les 
strates peuvent etre empilees a plat et aiguilietees pour obtenir des plaques planes 

30 dans lesquelles les preformes annulaires des disques de freins sont decoupees. Afin 
d T eviter des chutes importantes de matiere, les strates peuvent etre formees de 
secteurs annulaires decoupes dans la texture fibreuse bidimensionneile et 
juxtaposes, les lignes de separation entre secteurs etant decalees d f une strate a 
1'autre. 

35 j^es textures fibreuses bidimensionnelles sous forme de tissus ou 

nappes unidirectionnelles constituees de fils de carbone ne se pretent pas a 
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filaments de carbone continus ou retordus qui constituent les fiis plutot que de 
preiever des fibres pour ies disposer transversalement aux strates superposees. Un 
moyen de resoudre ce probleme est d'associer a la texture bidimensionnelle un 

_ YQik de fibres, de carbone qui procure les fibres susceptibles d'etre entrainees par 

5 les aiguilles. Une autre solution consiste a realiser l'aiguilletage sur des textures 
bidimensionnelles formees a partir de fibres non pas en carbone, mais en un 
precuiseur du carbone qui se prete beaucoup mieux a l'aiguilletage . La transforma- 
tion du precurseur en carbone est realisee par traitement thermique de la preforme 
aiguilletee. 

10 II a aussi ete propose dans le document EP-A-0 489 637 de realiser les 

textures fibreuses bidimensionnelles servant a la fabrication des preformes a partir 
d'un fii compose essentiellement de fibres discontinues, paralleles entre elles et 
non retordues, Tintdgrite du fil etant assuree par un fil de guipage en matiere 
fugitive. Uelimination du fil de guipage, par dissolution ou par la chaleur, libere 

15 les fibres discontinues et autorise l'aiguilletage meme avec des fibres a Tetat 
carbone. En outre, la liberation des fibres leur permet de foisonner dans tout le 
volume de la preforme conferant a celle-ci une porosite plus facilement et plus 
uniform ement accessible au materiau de la matrice lors de la phase de den- 
sification. Celle-ci est alors realisee de faqon plus complete et avec une moindre 

20 heterogeneite. 

Dans le cadre de Implication aux disques de frein, la nature et Torigine 
des fibres constituant les preformes, la constitution des textures bidimensionnelles 
utilisees pour fabriquer les preformes, la fagon dont les strates formees p2ir ces 
textures sont liees entre elles, en particulier les parametres d'aiguilletage, les 

25 traitements notamment thermiques auxquels ies preformes peuvent etre soumises 
avant densification, la nature de la matrice et le mode de densification sont autant 
de facteurs qui influent de fagon significative sur les proprietes mecaniques et 
triboiogiques des disques. 

Or, notamment pour les freins d ! avions, il est requis des disques utilises 

30 non seuiement des proprietes mecaniques leur permettant de resister aux sollici- 
tations rencontrees a chaud et a froid, mais aussi des proprietes triboiogiques 
assurant un comportement satisfaisant dans differentes situations : freinage lors du 
roulage a froid (roulage sur pistes avant decollage), freinage lors du roulage a 
chaud (roulage sur pistes apres atterrissage), freinage lors d f un atteirissage normal, 

35 et freinage de detresse (interruption de la phase de decollage en limite de piste 
d'envol). Mais dans des domaines ou les energies a absorber sont plus modestes, il 
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est souhaitable que les faces firottantes des disques atteignent tres vite une 
temperature suffisante, done que la conductibilite thermique du materiau 
composite soit plus limitee que celle necessitee par exemple pour le freinage de 
detresse des avions. 

5 Lois d ! essais sur banc, la demanderesse a constate I'influence impor- 

tante de la nature des fibres de la preforme sur les performances des disques de 
frein et la presente invention a pour objet de proposer un fil convenant particu- 
lierement pour la realisation de preformes fibreuses de pieces en materiau compo- 
site, notamment mais non exclusivement, de disques de frein, Un autre objet de 

10 Tinvention est de proposer un procede de fabrication d'un tel fil. 

Selon un aspect de 1'invention, un fil destine a la fabrication de prefor- 
mes fibreuses pour des pieces en materiau composite et comportant des fibres 
discontinues paralleles entre elies et non retordues maintenues au moyen d ! un fil de 
guipage en une matiere fugitive enroule autour des fibres, est caracterise par le fait 

15 que le fil est un fil hybride dans lequel les fibres comprennent un melange intime 
d T au moins deux natures differentes de fibres choisies parmi des fibres de carbone 
ou de precurseur de carbone a base polyacryionitrile, des fibres de carbone ou de 
precurseur de carbone a base brai anisotrope, des fibres de carbone ou de 
precurseur de carbone a base brai isotrope, des fibres de carbone ou de precurseur 

20 de carbone a base phenolique, des fibres de carbone ou de precurseur de carbone a 
base celluiosique et des fibres en ceramique ou en precurseur de ceramique, et le 
melange de fibres comprend des fibres de carbone ou de precurseur de carbone qui, 
a Tetat carbone, represented au moins 15 % en poids et de preference au moins 
30 % en poids du melange de fibres et constituent des fibres de carbone haute 

25 resistance, ayant une resistance en traction au moins egale a 1 500 MPa, de 
preference au moins egale a 2 000 MPa et un module au moins egal a 150 GPa, de 
preference au moins egal a 200 GPa. 

Par fibres de carbone ou de precurseur de carbone, on entend ici des 
fibres qui sont a Petat precurseur initial, par exemple a l'etat polyacrylonitrile, ou a 

30 l'etat carbone, apres transformation complete du precurseur par carbonisation, ou 
en un etat intermediate entre l'etat precurseur initial et Tetat carbone, par exemple 
un etat preoxyde ou semi-carbonise. De meme, par fibres en ceramique ou en 
precurseur de ceramique, on entend des fibres a Tetat precurseur initial, ou a Tetat 
ceramique, apres transformation complete du precurseur ou en un etat 

35 intermediaire entre Tetat precurseur initial et Tetat ceramique, par exemple un etat 
semi-ceramise. 
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Le melange dc fibres de natures differentes autorise une meilleure 
adaptation des preformes fibreuses aux conditions d'utilisation des pieces en mate- 
riau composite. Une caracteristique essentielle de l'invention reside dans le fait que 

l!hyhridatiorLn ! est pas realisee au niveau de fils de natures differentes qui seraient 

5 utilises pour elaborer les prefoimes fibreuses, mais au niveau des fibres constitu- 
tives des fils avec, de surcroit, un melange intirne de celles-ci. 

Ainsi, dans le cas par exemple des disques de frein, le melange intime 
des fibres fait que le "troisieme corps" qui se cree a I' interface des faces frottantes 
lors de la friction est homogene sur toute cette interface et cumule de la fagon la 

10 plus efficace les proprietes apportees par les natures differentes des fibres. 

Une preforme fibreuse de piece en materiau composite est fabriquee en 
realisant une texture fibreuse bidimensionnelle au moins partiellement au moyen 
d'un fil hybride, en superposant des strates formees par la texture fibreuse et, apres 
elimination du fil de guipage, en aiguilletant les strates superposees. 

15 L'elimination du fil de guipage est realisee avant ou au moment de la 

superposition des strates de sorte que Taiguilletage peut etre realise progressive- 
ment, apres la mise en place de chaque strate, comme decrit dans le document 
FR-A-2 584 106 deja cite. 

Lorsque le fil hybride utilise pour la fabrication de la preforme fibreuse 

20 comprend des fibres a letat precurseur initial ou en un etat intermediaire entre 
celui-ci et Tetat carbone ou ceramique final, la transformation des fibres en 
carbone ou ceramique est realisee par traitement thennique. Celui-ci peut etre 
effectue a tout stade d'elaboration de la preforme fibreuse aiguilletee, avant 
densification de celle-ci, c ! est-a-dire sur le fil hybride, sur la preforme terminee 

25 ou a tout stade intermediaire. Lorsque le fil hybride comprend des fibres a Tetat 
carbone, la preforme fibreuse aiguilletee peut aussi etre traitee thermiquement a 
une temperature superieure a 1 300*C, pouvant aller jusqu ! a 2 300*C. Ce traitement 
thennique a alors un effet de stabilisation des fibres d f un point de vue chimique - 
c f est~a-dire composition stabilisee de la fibre, notamment par elimination d'azote 

30 residuel - , d r un point de vue structural - c ! est-a-dire perfection plus ou moins 
grande de nappes de plans graphitiques - et d'un point de vue textural - c'est-a- 
dire orientation de ces nappes par rapport a Taxe de la fibre et arrangement de ces 
nappes et de leurs circonvolutions par rapport a la surface de la fibre. Le traitement 
thennique est de preference realise a environ 1 600*C. 
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La presence de fibres de carbone haute resistance est prevue au regard, 
en particulier, des proprietes mecaniques requises du materiau composite. Le 
pourcentage en poids de ces fibres est, de preference, au moins egal a 30 %. 

H peut etre avantageux que le melange de fibres comprenne des fibres 
5 de carbone ou de precurseur de caibone qui, a l'etat carbone represented 15 % en 
poids du melange de fibres et constituent des fibres de carbone bas module, c'est- 
a-dire ay ant un module de Young au plus egal a 100 GPa. Lcs fibres de carbone 
bas module sont choisies parmi les fibres de carbone a precurseur phenolique, les 
fibres de carbone a precurseur brai isotrope et les fibres de carbone a precurseur 

10 cellulosique. 

De preference, a l'etat carbone, le pourcentage en poids de fibres de 
carbone bas module est au moins egal a 30 %. 

Lorsque l'aiguilietage est realise sur des fibres a l'etat carbone, non a 
l'etat precurseur, la presence de fibres carbone bas module est avantageuse car la 

15 demanderesse a constate que ces fibres sont preferentiellement et meme majo- 
ritairement tirees par les aiguilles a travers les strates superposees . Dans le cadre 
de l'application a des disques de frein et lorsque les strates des preformes sont 
paralleles aux surfaces frottantes, une presence majoritaire de fibres bas module en 
direction perpendiculaire aux faces frottantes contribue a ne pas conferer une trop 

20 grande rigidite transversale aux disques. Ceci autorise une deformation eiastique 
suffisante des disques pour assurer un frottement sur toute 1'etendue des faces 
frottantes, et pas seulement localement, dans le cas ou ces faces ne sont pas 
rigoureusement planes et paralleles par suite, par exemple, d'une usure irreguliere. 

Le fait que ce sont les fibres carbone bas module qui sont deplacees par 

25 les aiguilles tient vraisemblablement a ce que les fibres carbone haut module - 
telles que celles de carbone a precurseur polyacrylonitrile preoxydd ou celles de 
carbone a precurseur brai anisotrope - ont tendance a etre cassees bien que 
discontinues et non retordues. Ceci est d'autant plus vrai lorsque le diametre des 
fibres carbone haut module est plus grand. Ainsi, une selection quasi-exclusive de 

30 fibres carbone bas module peut etre realisee par Taiguiiletage lorsque les fibres de 
carbone haut module presentes dans le fil hybride ont un diametre superieur a 
8^m, de preference superieur a 10 pcm. Une moindre rigidite de la pr£forme 
fibreuse et de la piece en materiau composite en direction perpendiculaire aux 
strates est ainsi garantie. 

35 Un autre moyen de selectionner preferentiellement des fibres de 

carbone bas module par Taiguilietage consiste a realiser une texture fibreuse bidi- 
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mensionnelle dans laquelle dcs fils hybrides s'etendant dans une direction com- 
prennent une proportion significative de fibres carbone bas module et a aiguilleter 
la texture fibreuse au moyen d'aiguilles dont Indentation est choisie de sorte 
qu'elles accrochent preferentiellement les fibres des fils ; hybrides prientes damts 
cette direction. 

Selon un autre de ses aspects, Tinvention a pour but de fournir un 
procede de fabrication d'un fil hybride tel que defini ci-avant. 

Ce but est atteint grace a un procede comportant les etapes qui con- 
sistent a : 

- fournir des ensembles de filaments continus, chaque ensemble etant 
constitue de filaments de meme nature choisie parmi un carbone ou un precurseur 
de carbone a base polyacrylonitrile , un carbone ou un precurseur de carbone a 
base brai anisotrope, un carbone ou un precurseur de carbone a base brai isotrope, 
un carbone ou un precurseur de carbone a base phenolique, un carbone ou un 
precurseur de carbone a base cellulosique et une ceramique ou un precurseur de 
ceramique, 

-soumettre chaque ensemble de fibres a un etirage et craquage 
controles pour obtenir des fibres discontinues paralleles entre elles, 

- melanger intimement les fibres d'au moins deux ensembles de fibres 
craques de natures differentes Tune de Tautre, pour obtenir un fil hybride dans 
lequel les fibres discontinues melangees sont paralleles entre elles et non retordues, 
le melange comprenant des fibres de carbone ou de precurseur de carbone qui, a 
Tetat carbone represented au moins 15 %, et de preference au moins 30 % en poids 
du melange de fibres et constituent des fibres carbone haute resistance ayant une 
resistance en traction au moins egaie a 1 500 MPa, de preference au moins egale a 
2 000 MPa et un module au moins egal a 150 GPa, de preference au moins egai a 
200 GPa, et 

- entourer les fibres discontinues melangees d f un fil de guipage en une 
matiere fugitive afin d'assurer Tintegrite du fil hybride obtenu. 

Avantageusement, les ensembles de fils sont sous forme de rubans et ie 
melange intime des fibres d f au moins deux rubans de fibres de natures differentes 
est realise par passage dans un gill-box. 

Uinvention sera mieux comprise a la lecture de la description faite ci- 
apres, a titre indicatif mais non limitatif de plusieurs exemples de mise en oeuvre. 
Reference sera fait aux dessins annexes sur lesquels : 
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- la figure 1 est un organigramme illustrant un procede de realisation 
d'un disque de frein en materiau composite carbone-carbone utilisant une pre- 
forme formee au moyen d'un fil hybride, conformement a l'invention, et 

- la figure 2 est une vue tres schematiquc illustrant un mode d'aiguil- 
letage permettant de selectionner preferentiellement certaines des fibres constitu- 
tives des fils d'une texture fibreuse aiguilletee. 

Les exemples qui suivent concernent la realisation de disques de frein 
en materiau composite qui, tout en etant un domaine duplication de l'invention 
plus particulierement vise, n'est pas exclusif d'autres applications. 

Dans tous ces exemples, le processus illustre par la figure 1 est utilise 
pour la fabrication d'un fil hybride, la realisation d'une texture fibreuse bidimen- 
sionnelle au moyen d'un ou plusieurs fils dont au moins un est un fil hybride, la 
fabrication d'une preforme fibreuse a partir de la texture fibreuse bidimensionnelle, 
et 1'obtention d'un disque de frein en materiau composite a partir d'une preforme. 

Selon la terminologie utilisee dans la presente description, un fil 
hybride est un fil constitue de fibres de natures differentes. 

Pour la fabrication du fil hybride, on part d'ensembles de filaments 
continus sous forme de cables ou de rubans, chaque ensemble etant forme de 
filaments de meme nature et des ensembles etant choisis de differentes natures 
corresponds a celles entrant dans la composition du fil hybride. Les nombres de 
filaments des differents cables ou rubans sont choisis, compte tenu de leurs 
diametres, pour obtenir le melange de fibres dans les proportions en poids sou- 
haitees dans le fil hybride. 

Comme indique plus haut, le fil hybride comporte des fibres de 
25 carbone ou de precurseur de carbone qui, a I'etat carbone, represented au moins 
15 % en poids et de preference au moins 30 % en poids du melange de fibres et 
constituent des fibres de carbone haute resistance, telles que des fibres de carbone a 
precurseur polyacrylonitrile (PAN) ou des fibres de carbone a precurseur brai 
anisotrope. En outre, en particulier pour l'application aux disques de frein, il est 
30 preferable que le fil hybride comporte des fibres de carbone ou de precurseur de 
carbone qui, a I'etat carbone, represented au moins 15 % en poids et de preference 
au moins 30 % en poids de fibres de carbone bas module telles que des fibres a 
precurseur phenolique, des fibres a precurseur cellulosique ou des fibres a 
precurseur brai isotrope. 

35 Par fibrcs dc carbone haute resistance, on entend ici des fibres de 

carbone ayant une resistance a la rupture en traction au moins egale a 1 500 MPa, 



20 
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de preference au moins egale a 2 000 MPa et plus preferentieiiement encore au 
moins egale a 2 500 MPa, et avec un module au moins egal a 150 GPa, de 
preference au moins egal a 200 GPa et plus preferentieiiement encore au moins 
egal a 230 GPa. Par fibres de carbone bas module, on entend des fibres de carbone 
5 dont le module de Young est au plus egal a 100 MPa, de preference au plus egal a 
70 MPa. Des fibres autres que de carbone peuvent etre presentes, notamment des 
fibres de ceramique, telles que des fibres composees essentiellement de carbure de 
silicium, d'aiumine, de silice, de silicates, d f aluminosilicate, .... 

Les rubans ou cables multifilaments de natures differentes, par 

10 exemple deux rubans 10, 10 1 sont soumis a une operation d'etirage et craquage 
controles les transformant en iubans 12, 12' formes de fibres discontinues 
paralleles entre elles. Un precede d'etirage et craquage controles d'un cable multi- 
filament est decrit dans le document FR-A-2 608 641. 

Les fibres de natures differentes des rubans craques 12, 12 1 sont 

15 melangees intimement pour former un ruban unique 14 constitue de fibres discon- 
tinues, paralleles entre elles et non retordues. Cfette operation peut etre realisee par 
passage des rubans craques 12, 12' dans un gill-box, c'est-a-dire en faisant passer 
la nappe de fibres des rubans craques 12, 12' entre des cylindres d'aiinientation et 
des cylindres d'etirage sur un champ de barrettes a aiguilles, ou gills. II s ! agit d'une 

20 operation bien connue dans l'industrie textile. 

La cohesion de Tensemble des fibres constituant le ruban 14 est assuree 
par guipage au moyen d'un fil de guipage 16 en matiere fugitive, de sorte que Ton 
obtient un fil hybride guipe 18 (ou fil meche hybride) dans lequel les fibres 
discontinues sont laissees paralleles entre elles et non retordues. Par matiere 

25 fugitive, qui constitue le fil de guipage* on entend ici toute matiere susceptible 
d'etre eiiminee sans iaisser de residu sur le fil hybride et sans alteration des fibres 
du fil. A titre d'exemple, la matiere fugitive est un polymere soluble tel qu ! un 
alcooi polyvinylique (PVA) ou un polymere susceptible d'etre totalement elimine 
par traitement thermique, tel que l'acetate de polyvinyle ou le polyethylene. Le 

30 guipage confere au fil hybride la tenue necessaire pour subir des operations 
textiles, notamment le tissage. Le guipage est realise au moyen d'une machine 
connue, par exemple la machine "Parafil" de la societe allemande Spindelfabrike 
Suessen. 

Une texture bidimensionnelle 20 est formee par exemple par tissage du 
35 fil hybride guipe 18. D'autres textures pourraient etre realisees, en particulier des 
textures formees par tricotage ou par tressage du fil hybride guipe, ou encore des 
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textures formees par superposition et aiguilletage leger de quelques nappes 
unidirectionnelles, par exemple 2 ou 3, les directions des fils dans les nappes etant 
decalees angulairement d'une nappe a l'autre. 

. . A P r6s realisation de la texture, le fil de guipage est elimine. Lorsqu'il 

5 s'agit d'un fil en PVA, l'elimination est effectuee par lavage dans un bain d'eau, 
essorage et sechage. Lorsque le fil de guipage est en acetate de polyvinyle ou' 
polyethylene, l'elimination est effectuee par traiteraent thermique. 

Plusieurs couches de tissu 20 sont superposees et aiguilletees pour 
realiser une plaque 22 dont l'epaisseur correspond sensiblement a celle de disques 
10 de frein a realiser. ^elimination du fil de guipage permet aux fibres du fil hybride 
de s'expanser au sein du tissu, permettant un aiguilletage direct de celui-ci. L'ai- 
guiiletage est realise au fur et a mesure de la superposition des couches de tissu. 
Chaque nouvelle couche est aiguilletee sur la structure sous-jacente en maintenant 
une profondeur d'aiguilletage constante et, apres mise en place et aiguilletage de la 
15 derniere couche, plusieurs passes d'aiguilletage de finition peuvent etre realisees, 
comme decrit dans le document FR-A-2 584 106. 

Des preformes annulaires 24 aux dimensions approximatives des 
disques de frein a realiser sont decoupees dans la plaque aiguilletee 22. 

La densification des pr6formes 24 par une matrice de carbone pyro- 
20 lytique est realisee dans un four d'infiltration chimique en phase vapeur, de facon 
bien connue en soi. 

Les preformes densifiees 26 sont ensuite usinees de maniere a obtenir 
des disques de frein dont les faces frottantes sont rectifiees et dont les bords 
interieurs ou exterieurs presentent des encoches permettant la liaison des disques 

25 rotors 28 ou stators 30 avec une roue ou une couronne fixe. 

Comme deja indique, le fil hybride peut etre realise avec des fibres en 
carbone et eventuellement ceramique ou avec des fibres en precurseur de carbone 
et eventuellement en precurseur de ceramique. Dans ce dernier cas, les fibres 
peuvent etre telles qu'obtenues par filage du precurseur initial ou etre en un etat 

30 precurseur intermediaire entre l'etat initial et I'etat carbone ou ceramique. Un tei 
etat intermediaire peut etre un etat preoxyde, ou semi-carbonise ou semi- 
ceramise. La transformation du precurseur en carbone ou ceramique est realisee par 
traitement thermique. Celui-ci est effectue apres realisation de la preforme 
aiguilletee, par exemple avant ou apres decoupe de la plaque aiguilletee 22. 

35 Lorsque le traitement thermique est effectue apres decoupe des preformes des 
disques, il y a lieu de tenir compte du retrait accompagnant la transformation du 
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precurseur. Afin d'eviter un phenomene de retrait differentiel lorsque des fibres du 
fil hybride sont a Tetat precurseur, on fait cn sorte que le fil soit constitue de fibres 
ayant toutes un memc etat precurseur ou des etats similaires. 

5 Exemple 1 

En suivant le mode operatoire decrit en reference a la figure 1, des 
disques de frein en materiau composite C-C sont obtenus comme suit. 

Un fil hybride est realise comprenant 75% en poids de fibres de 
carbone a precurseur PAN provenant d'un cable de 12000 filaments (12K) 

10 commercialise par la societe Tenax sous la denomination Tenax HTA5411", et 
25 % en poids de fibres de carbone a precurseur phenolique provenant d f un cable 
de 2 000 filaments (2K) commercialise par la societe Kynol. Les fibres de carbone 
a precurseur PAN ont un module de Young egal a environ 230 GPa et une 
resistance a rupture en traction egale a environ 2 000 MPa, tandis que les fibres de 

15 carbone a precurseur phenolique ont un module de Young egal a environ 60 GPa et 
un resistance a rupture en traction egale a environ 700 MPa. En fixant a environ 
150 GPa et 1 500 MPa les iimites entre bas ou haut modules et entre basse et haute 
resistances, on note que les fibres a precurseur PAN sont des fibres haut module et 
haute resistance, tandis que les fibres a precurseur phenolique sont des fibres a bas 

20 module et basse resistance. 

Le fil hybride obtenu apres etirage et craquage controles des cables et 
melange intime de leuis fibres de carbone est guipe au moyen d'un fil de guipage 
PVA de titre 45 dtex. 

Un tissu a aimure satin est realise par tissage du fil hybride guipe. 

25 Apres elimination du fil de guipage par lavage a Teau a 80 # C pendant lOmin, 
essorage et sechage, des strates de tissu sont superposees et aiguilletees. Des 
preformes annulaires sont decoupees dans la plaque ainsi obtenue et densifiees par 
une matrice de carbone pyrolytique par infiltration chimique en phase vapeur. 

Deux disques de frein ainsi obtenus sont, apres usinage final, soumis a 

30 un essai au banc consistant a faire frotter les disques Tun contre Tautre en simulant 
successivement : 

- 5 cycles de freinage correspondant a des conditions de roulage au sol 
a froid pour un avion de type "Airbus A300", 

- 1 cycle d'atterrissage normal, 

35 - 5 cycles de freinage correspondant a des conditions de roulage au sol 

a chaud, et 
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- 1 cycle de freinage de detresse. 

L'usure des disqucs est determinee par mesure des diminutions 
d'epaisseur et pertes de poids et le coefficient de frottement est mesure lois du 

fronage de detresse (haute energie superieure a environ 2500 kJ/kg). La regularite 

5 du coefficient de frottement pour les energies moyennes (environ 100 a 200 kJ/kg) 
a egalement ete examinee. 

Le tableau donne apres les exemples indique pour chacun les resultats 
obtenus de fa$on qualitative par rapport a des resultats de reference. Ces demiers 
sont ceux obtenus en soumettant au meme essai de friction au banc deux disques 
10 de frein realises comme dans l'exemple 1 aux seules exceptions que le fil de fibres 
de carbone utilise n'est pas un fil hybride mais un fil forme exclusivement de fibres 
de carbone a precurseur PAN (pas d'operation de melange intime de fibres) et que 
les preformes annulaires aiguilletees sont, avant densification, soumises a un 
traitement thermique a 1 600 # C. 

15 

Ex em pie 2 

On precede comme dans Texemple 1, mais en soumettant les pre- 
formes annulaires des disques de frein, avant densification, a un traitement 
thermique sous vide a 1 600*C pendant 30 min. 
20 Ce traitement thermique a pour effet de stabiliser les fibres de carbone 

a precurseur PAN preoxyde en provoquant I'eiimination de Tazote residuel, done 
de stabiliser les preformes a la fois chimiquement et dimensionnellement. 

Exemple 3 

25 On procede comme dans Texemple 1, mais en utilisant un fil hybride 

comprenant 50 % en poids de fibres de carbone a precurseur PAN provenant d'un 
cable 12K de type Tenax HTA5411" et 50 % en poids de fibres de carbone a 
precurseur brai anisotrope provenant d'un cable de 2K filaments commercialise par 
la societe japonaise Nippon Oil sous la reference "XNC 15". Les filaments de 

30 carbone a precurseur brai anisotrope ont un diametre de 10 fan, un module de 
Young de 160 GPa et une resistance a rupture en traction de 2 000 MPa. 

Le diametre des fibres a precurseur brai est tel qu ! elles ne sont pra- 
tiquement pas entrainees mais eventuellement cassees par les aiguilles lors de 
Taiguilletage, de sorte que ce sont essentiellement les fibres a precurseur PAN qui 

35 sont entrainees. 
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Exemole 4 

On procede comme dans l'exemple 3, mais en soumettant les pre- 
formes annulaires des disques de frein, avant densification, a un traitement ther- 
mique sous vide a 1 600 # C pendant 10 min. Ce traitement a pour effet de stabiliser 
5 les fibres a precurseur PAN et d'augmenter le module et la resistance des fibres de 
carbone a precurseur brai anisotrope. 

Exemple 5 

On procede comme dans l'exemple 4 mais en portant la temperature de 
10 traitement thermique a 2 200*C ce qui augmente encore le module des fibres a 
precurseur brai. 

Exemple 6 

On procede comme dans l'exemple 3, mais en utilisant des fibres de 
15 carbone a precurseur brai anisotrope de diametre 7 fim provenant d'un cable de 2K 
filaments commercialise par la societe japonaise Nippon Steel sous la reference 
"NUP 9 Eskainos". Les filaments ont un module de Young de 160 GPa et une 
resistance a rupture en traction de 2 500 MPa. 

Le diametre des fibres a precurseur brai leur permet d'etre entrainees 
20 par les aiguilles lors de Taiguilletage. 

Exemple 7 

On procede comme dans l'exemple 6 mais en soumettant les preformes 
annulaires des disques de frein, avant densification, a un traitement thermique sous 
25 vide a 1 600 # C, comme dans l'exemple 4. 

Exemole 8 

On procede comme dans l'exemple 7, mais en portant la temperature 
de traitement thermique a 2 200 # C 

30 

Exemple 9 

On procede comme dans l'exemple 1 mais en utilisant un fil hybride 
comprenant 85 % en poids de fibres de carbone a precurseur PAN provenant d f un 
cable 12K de type "Tenax HTA5411" et 15 % en poids de fibres composees 
35 essentiellement de carbure de silicium. Ces dernieres, ayant une teneur en oxygene 
de 12 % en poids, sont des fibres de diametre 8 ftm, done aiguilletables, 
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commerciaiisees par la societe japonaise UBE sous Tappellation 'Tyranno Lox M" 
sans ensimage. 

Exemple 10 

5 On precede comme dans I'exemple 9, mais en remplagant les fibres 

"Tyranno Lox M" par des fibres de carbure de silicium a teneur residuelle en 
oxygene de 0,4% en poids commerciaiisees par la societe japonaise Nippon 
Carbon sous l'appellation "Nicalon". Ces fibres ont un diametre de 14 ^m, done 
pratiquement pas aiguilietables. 

10 

Exemole 11 

On precede comme dans i'exemple 10, mais en soumettant les pre- 
formes annuiaires des disques de frein, avant densification, a un traitement ther- 
mique sous vide a 1 600*C pendant 30 min. Ce traitement a pour effet de stabiliser 
15 les fibres de carbone et les fibres de carbure de silicium, le faible taux d'oxygene 
dans ces dernieres autorisant une telle stabilisation. 

Exemole 12 

On precede comme dans i'exemple 1, mais en utilisant un fii hybride 
20 comprenant 50 % en poids de fibres de carbone a precurseur brai anisotrope de 
Texemple 6 et 50 % en poids de fibres de carbone a precurseur phenoiique de 
Texemple 1. 

Exemole 13 

25 On precede comme dans I'exemple 12, mais en soumettant des pre- 

formes annuiaires des disques de frein, avant densification, a un traitement ther- 
mique sous vide a 1 600 # C pendant 30 min. Ce traitement a notamment pour effet 
d'augmenter le module et la resistance des fibres de carbone a precurseur brai 
anisotrope. 

30 

Exemole 14 

On precede comme dans I'exemple 13, mais en portant la temperature 
de traitement thermique a 2 200 # C, ce qui a pour effet d'augmenter encore le 
module des fibres a precurseur brai. 
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Exemple 15 

On procede comme dans l'exemple 3 mais en remplagant les fibres de 
carbone a precurseur brai anisotrope par des fibres carbone a precurseur 
— cellulosique ayant une resistance a rupture en traction de 800 MPa et un module de 
5 Young de 60 GPa. 
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10 Dans ce tableau : 

Pour ce qui est de l'usure, 

- le symbole = indique, par rapport aux resultats de reference une 
usure equivalente a ± 10% pres, 

- le symbole + indique une valeur de l'usure diminuee de 10 a 20 %, 
15 - le symbole ++ indique une valeur de Tusure diminuee de 20 a 30 %, 

et 

- le symbole +++ indique une valeur de l'usure diminuee de plus de 

30%. 

Pour ce qui est du coefficient de frottement, 
20 - le symbole - indique, par rapport aux resultats de reference une 

diminution comprise entre 5 et 10 %> 

- le symbole = indique une valeur equivalente a ± 5 % pres, 

- le symbole + indique une augmentation comprise entre 5 et 10 %, 

- le symbole ++ indique une augmentation comprise entre 10 et 15 % 9 

25 et 

- le symbole +++ indique une augmentation superieure a 15 %. 

Dans les exemples qui precedent, un seul et meme fil hybride est 
utilise pour la fabrication de la texture fibreuse bidimensionnelle servant a reiabo- 
ration des preformes. 
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Toutefois, differents fils hybrides peuvent etre utilises, par exemple, 
dans un tissu, en utilisant des premiers fils hybrides en chaine et d ! autres en trame, 
ou, dans des nappes unidirectionnelles superposees, en utilisant des premiers fils 
hybrides pour une nappe et d'autres pour une autre nappe." ITest" encore envisa- 
5 geable, dans un tissu ou dans des nappes unidirectionnelles, d ! utiliser un fil hybride 
dans une direction et un fil non hybride dans une autre direction. 

Utilisation de fils differents suivant deux directions dans la texture 
fibreuse bidimensionnelle peimet de selectionner les fibres susceptibles d'etre 
entrainees par l'aiguilletage en choisissant Indentation des aiguilles. 

10 Ainsi, comme le montre tres schematiquement la figure 2, une aiguille 

a fourche 32 dont le plan de la fourche 32a est parallele aux fils de trame 18a du 
tissu 20 ne prelevera pratiquement pas de fibres dans les fils de trame, mais quasi 
exclusivement dans les fils de chaine 18b. Si Ton desire que les fibres entrainees 
par Paiguilletage presentent une caracteristique particuliere, par exemple un bas 

15 module pour les raisons indiquees plus haut dans le cas de disques de frein, il suffit 
alors d'utiliser des fils de chaine 18b comprenant une proportion relativement 
importahte de telles fibres avec un diametre pas trop grand. L f on peut raeme faire 
en sorte que seules ces fibres seront entrainees en choisissant pour les autres fibres 
des fils de chaine un diametre suffisamment grand pour les rendre non aiguiile- 

20 tables. Un resultat similaire peut etre obtenu avec une aiguille a barbes des lors que 
les barbes sont dans un meme plan. 
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REVINDICATIONS 

1. Fil destine a la fabrication de preformes fibreuses pour des pieces en 
materiau composite, comportant des fibres -discontinues paraHeies^ entre elles et 

5 non retordues maintenues au moyen d'un fil de guipage en une matiere fugitive 
enroule autour des fibres, 

caracterise en ce que le fil est un fil hybride dans lequel les fibres 
comprennent un melange intime d'au moins deux natures differentes de fibres 
choisies parmi des fibres de carbone ou de precurseur de carbone a base 

10 polyacrylonitriie preoxyde, des fibres de carbone ou de precurseur de carbone a 
base brai anisotrope, des fibres de carbone ou de precurseur de carbone a base brai 
isotrope, des fibres de carbone ou de precurseur de carbone a base phenolique, des 
fibres de carbone ou de precurseur de carbone a base cellulosique et des fibres en 
ceramique ou en precurseur de ceramique, et le melange de fibres comprend des 

15 fibres de carbone ou de precurseur de carbone qui, a Tetat carbone, represented au 
moins 15 % en poids du melange de fibres et constituent des fibres de carbone 
haute resistance, ayant une resistance en traction au moins egale a 1 500 MPa et un 
module au moins egal a 150 GPa. 

2. Fil selon la revendication 1, caracterise en ce que les fibres qui, a 
20 1'etat carbone, sont des fibres haute resistance, .sont choisies parmi les fibres a base 

de precurseur polyacrylonitriie et les fibres a base de precurseur brai anisotrope. 

3. Fil selon Tune quelconque des revendications 1 et 2, caracterise en 
ce que le melange de fibres comprend des fibres de carbone ou de precurseur de 
carbone qui, a Tetat carbone, sont des fibres de carbone haute resistance et 

25 representent au moins 30 % en poids du melange de fibres. 

4. Fil selon Tune quelconque des revendications 1 a 3, caracterise en ce 
que, a l'etat carbone, les fibres haute resistance ont une resistance en traction au 
moins egale a 2 000 MPa. 

5. Fil selon Tune quelconque des revendications 1 a 4, caracterise en ce 
30 que, a l'etat carbone, les fibres haute resistance ont un module au moins egal a 

200 GPa. 

6. Fil selon Tune quelconque des revendications 1 a 5, caracterise en ce 
que le melange de fibres comprend des fibres de carbone ou de precurseur de 
carbone qui, a l'etat carbone, representent au moins 15 % en poids du melange de 

35 fibres et constituent des fibres de carbone bas module, ayant un module de Young 
au plus egal a 100 GPa. 
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7. Fil selon la revendication 6, caracterise en ce que, a Tetat carbone, 
ies fibres de carbone bas module representent au moins 30 % en poids du melange 
de fibres. 

: 8. Fil selon Tune quelconque des revendications 6 et 7, caracterise «n 

5 ce que les fibres qui, a Tetat carbone, sont des fibres bas module, sont choisies 

parmi les fibres a precurseur phenolique, les fibres a precurseur brai isotrope et les 

fibres a precurseur cellulosique. 

9. Fil selon Tune quelconque des revendications 1 a 8, caracterise en ce 
que les fibres en ceramique ou en precurseur de ceramique sont, a Petat ceramique, 

10 des fibres en carbure de silicium. 

10. Procede de fabrication de preformes fibreuses pour des pieces en 
materiau composite, comportant les etapes qui consistent a : 

- foumir un fil comportant des fibres discontinues paralleles entre elles 
et non retordues maintenues au moyen d'un fil de guipage en une matiere fugitive 

15 enroule autour des fibres, 

- realiser une texture fibreuse bidimensionnelle au moyen dudit fil, 

- superposer des strates formees par ladite texture fibreuse, 

- eliminer le fil de guipage, et 

- aiguilleter les strates superposees afin de les lier entre elles au moyen 
20 de fibres tirees des fils et s*etendant a travers plusieurs strates superposees, 

caracterise en ce que Ton utilise au moins pour une partie de la texture 
fibreuse bidimensionnelle un fil hybride selon Tune quelconque des revendications 
la9. 

11. Procede selon la revendication 10, caracterise en ce que la preforme 
25 aiguilletee est traitee thermiquement a une temperature superieure a 1 300*C. 

12. Procede selon la revendication 10, caracterise en ce que la preforme 
aiguilletee est traitee thermiquement a une temperature d'environ 1 600 # C. 

13. Procede selon Tune quelconque des revendications 10 a 12 , pour la 
realisation de preformes fibreuses pour des disques de friction en materiau 

30 composite, caracterise en ce que les strates sont paralleles aux faces de frottement 
des disques. 

14. Procede selon la revendication 13, caracterise en ce qu'on utilise au 
moins pour une partie de la texture fibreuse bidimensionnelle un fil hybride com- 
portant des fibres de carbone bas module, ayant un module de Young au plus egal 

35 a 100 GPa, et le diametre des fibres constitutives du fil hybride et/ou Torientation 



WO 96/37646 



PCT7FR96/00748 



18 



des aiguilles utilisees lors de Taiguilletage sont choisis de maniere a entrainer 
preferentiellement les fibres de carbone bas module lors de Taiguilletage. 

15. Procede selon la revendication 14, caracterise en ce que Ton utilise 
un fil hybride comprenant des fibres de carbone haut module, ayant uh module de 

5 Young au moins egal a 150 GPa, dont ie diametre est au moins egal a 8 fan. 

16. Procede selon Tune quelconque des revendications 14 et 15, carac- 
terise en ce que la texture fibreuse bidimensionnelle est formee de fils s'etendant 
dans au moins deux directions differentes et les fils orientes suivant une premiere 
direction comprennent un melange de fibres contenant des fibres carbone bas 

10 module ayant un module de Young au plus egal a 100 GPa, et en ce que 
I'aiguilletage est realise au moyen d'aiguilles dont Torientation est choisie de sorte 
qu'elles accrochent preferentiellement des fibres des fils orientes suivant la 
premiere direction. 

17. Preforme fibreuse pour piece en materiau composite comprenant 
15 des strates d'une texture fibreuse bidimensionnelle superposees et liees entre elles 

au moyen de fibres tirees de la texture fibreuse et s'etendant transversalement par 
rapport aux strates, caracterisee en ce que les fibres de la texture fibreuse com- 
prennent un melange intime d ! au moins deux natures differentes de Fibres choisies 
parini des fibres de carbone a precurseur polyacrylonitrile preoxyde, des fibres de 

20 carbone a precurseur brai anisotrope, des fibres de carbone a precurseur brai 
isotrope, de fibres de carbone a precurseur phenolique, des fibres de carbone a 
precurseur viscose et des fibres en ceramique, et le melange de fibres comprend au 
moins 15 % en poids de fibres de carbone haute resistance, ayant une resistance en 
traction au moins 6gale a 1 500 MPa et un module au moins egal a 150 GPa. 

25 18. Preforme selon la revendication 17, caracterisee en ce que ies fibres 

de carbone haute resistance ont une resistance en traction au moins egale a 
2 000 MPa. 

19. Preforme selon Tune quelconque des revendications 17 et 18, 
caracterisee en ce que ies fibres de carbone haute resistance ont un module au 

30 moins egal a 200 GPa. 

20. Preforme selon la revendication 15, caracterisee en ce que le 
melange de fibres comprend au moins 15 % en poids de fibres de carbone bas 
module, ayant un module de Young au plus egal a 100 GPa. 

21. Preforme selon quelconque des revendications 19 et 20, caracte- 
35 risee en ce que les fibres tirees de la texture fibreuse et s'etendant transversalement 
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par rapport aux strates sont majoritairement des fibres de carbone bas module, 
ayant un module de Young au plus egal a 100 GPa. 

22. Procede de fabrication d'un fil selon Tune quelconque des reven- 
dications 1 a 9, caracterise en ce qu'il comprend les etapes qui consistent a : 

5 - fournir des ensembles de filaments continus, chaque ensemble etant 

constitue de filaments de meme nature choisie parmi un carbone ou un precurseur 
de carbone a base polyacrylonitrile , un carbone ou un precurseur de carbone a 
base brai anisotrope, un carbone ou un precurseur de carbone a base brai isotrope, 
un carbone ou un precurseur de carbone a base phenolique, un carbone ou un 
10 precurseur de carbone a base cellulosique et une ceramique ou un precurseur de 
ceramique, 

- soumettre chaque ensemble de fibres a un etirage et craquage 
controles pour obtenir des fibres discontinues paralleles entre elles, 

- melanger intimement les fibres d f au moins deux ensembles de fibres 
15 craques de natures differentes Tune de l'autre, pour obtenir un fil hybridc dans 

lequel les fibres discontinues melangees sont paralleles entre elles et non retordues, 
le melange comprenant des fibres de carbone ou de precurseur de carbone qui, a 
Petat carbone, representent au moins 15 % en poids du melange de fibres et 
constituent des fibres de carbone haute resistance ayant une resistance en traction 
20 au moins egale a 1 500 MPa et un module au moins egal a 150 GPa, et 

- entourer les fibres discontinues melangees d'un fil de guipage en une 
matiere fugitive afin d'assurer Pintegrite du fil hybride obtenu. 

23. Procede selon la revendication 22, caracterise en ce que le melange 
intime des fibres est realise par passage des ensembles de fibres craques dans un 

25 gill-box. 

24. Procede selon Tune quelconque des revendication 22 et 23, 
caracterise en ce que les fibres qui, a Petat carbone, sont des fibres haute resistance 
sont choisies parmi les fibres a precurseur polyacrylonitrile preoxyde et les fibres a 
precurseur brai anisotrope. 

30 25. Procede selon Tune quelconque des revendications 22 a 24, 

caracterise en ce que le melange de fibres comprend des fibres de carbone ou de 
precurseur de carbone qui, a Petat carbone, representent au moins 30 % en poids du 
melange de fibres et constituent des fibres de carbone haute resistance. 

26. Procede selon Tune quelconque des revendications 22 a 25, 

35 caracterise en ce que le melange de fibres comprend des fibres de carbone ou de 
precurseur de carbone qui, a Petat carbone, representent au moins 15 % en poids du 
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melange de fibres et constituent des fibres de carbone bas module, ayant un 
module de Young au plus egal a 100 GPa. 

27. Precede selon la revendication 26, caracterise en ce que le melange 
de fibres comprend des fibres de carbone-ou-de precurseurtietarbone qur, a Fftat 

5 carbone, represented au moins 30 % en poids du melange de fibres et constituent 
des fibres de carbone bas module. 

28. Procede selon les revendications 26 et 27, caracterise en ce que les 
fibres qui, a I'etat carbone, sont des fibres bas module, sont choisies parmi les 
fibres a precurseur phenolique, les fibres de carbone a precurseur brai isotrope et 

10 les fibres a precurseur cellulosique. 

29. Procede selon Tune quelconque des revendications 22 a 28, 
caracterise en ce que les fibres en ceramique ou en precurseur de ceramique sont, a 
Tetat ceramique, des fibres en carbure de silicium. 
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